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摘要 在 定向 凝固 钼 基 高 温 合金 中 采用 V 型 缺口 分 别 垂 直 和 平行 于 凝固 方向 的 板 状 热 疲劳 试 样 , 并 在 缺口 位 置 预制 再 结晶 
组 织 , 研究 了 在 最 高 温度 为 1000 'C, 最 低温 度 为 室温 的 冷 热 循环 下 , 缺口 取向 和 再 结晶 对 定向 凝固 销 基 高 温 合 金 热 疲劳 性 
能 的 影响 . 结果 表明 , 缺口 取向 垂直 于 凝固 方向 时 , 基体 在 应 力作 用 下 循环 氧化 开裂 ; 缺口 平行 于 凝固 方向 时 , 热 疲劳 性 能 
下 降 , 裂纹 沿 枝 晶 间 扩展 . 再 结晶 降低 定向 凝固 钴 基 高 温 合金 的 热 疲劳 性 能 , 再 结晶 晶 界 氧化 开裂 , 晶 界 析出 的 MsCs 型 碳 
化 物 氧化 脱落 后 形成 的 孔洞 加 速 了 和 裂纹 扩展 ; 连接 枝 晶 间 碳 化 物 的 再 结晶 唱 界 成 为 缺口 平行 于 凝固 方向 时 热 疲劳 裂纹 的 
优先 扩展 通道 . 
关键 词 缺口 取向 , 再 结晶 , 热 疲 劳 , 定向 凝固 , 销 基 高 温 合 金 
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ABSTRACT The directionally solidificated (DS) Co-based superalloys are widely used in aircraft turbine vanes 
due to the good stress-rupture parameters and excellent hot corrosion resistance. The cyclic change of temperatures 
and complex stress state thermal fatigue (TF) cracks happen frequently in vanes during service. However, most of 
the work are conducted in Ni- based superalloys and there is rare report concerning the TF behavior of DS Co- 
based superalloys. Furthermore, due to the residual strain accumulated during processing, shot peening, grinding 
and recrystallization (RX) frequently occur when the DS components are exposed to high temperatures. It is be- 
lieved that RX may change the microstructure, especially adding more grain boundaries to DS alloys, and result in 
the reduction of the mechanical properties of DS superalloys. Therefore, in this work, V-notch plate specimens with 
notch direction perpendicular and parallel to the DS orientation are machined from the DS plate. Local RX grains 
are prepared (local indented and then heat treated) in the notch areas of some samples. TF test is conducted be- 
tween 1000 '‘C to room temperature. The effect of DS orientation and RX on TF properties of a DS Co-based su- 
peralloy is investigated. The results indicate that the cracks propagate along the interdendritic regions in the sam- 
ples with notches parallel to the DS direction, which exhibites lower TF properties than samples with notches verti- 
cal to the DS direction. TF cracks initiate and propagate along RX boundaries in samples containing RX grains. 
Precipitation of MCs carbides is found along the RX boundaries during TF tests. Due to the oxidation at the tip of 
crack, MsCe desquamates and leads to the formation of micro voids, which accelerates the crack propagation and 
decreases TF properties of tested alloy. In samples with notches parallel to the DS direction, cracks preferentially 
propagate along the RX grain boundaries. 

KEY WORDS notch orientation, recrystallization, thermal fatigue, directional solidification, Co-based superal- 
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销 基 合金 有 具有 优异 的 耐 高 温 腐蚀 性 能 、 导 热 性 向 对 定向 凝固 凶 基 高 温 合金 热 疲劳 行为 的 影响 还 
好 、 热 膨胀 系数 低 , 适合 于 制造 航空 发 动机 高 温 导 ”未 见报 道 . 
向 叶片 中 ,在 服役 过 程 中 , 导向 叶片 工作 温度 比 涡轮 此 外 , 定向 柱 晶 高 温 合 金 叶 片 在 铸造 过 程 中 的 
叶片 约 高 100 'C. 发 动机 的 启 停 或 加 力 过 程 中 , 温 。 金属 收缩 、 型 芯 阻 碍 以 及 随后 的 机 加 校 形 喷 砂 等 
度 反 复 变 化 , 导向 叶片 承受 更 大 的 热 负 荷 和 热 冲 。 工序 均 可 能 导致 叶片 产生 塑性 变形 , 在 固 溶 热处理 
击 . 热 应 力 和 热 应 变 的 周期 性 变化 , 容易 使 叶片 产 。 ”或 者 超 高 温 服役 时 产生 再 结晶 研究 en 表明 再 
生 热 疲劳 裂纹 , 导致 发 动机 故障 后 . 因此 , 热 疲劳 性 结晶 作为 一 种 缺陷 组 织 , 严重 破坏 了 定向 高 温 合金 


所 日 昌 几 (mr 
能 是 衡量 航空 发 动机 导向 叶片 材料 性 能 的 重要 指 ”的 组 织 完 整 性 , 显著 降低 合金 的 高 温 拉 伟 、 持 久 及 
全 本 疲劳 性 能 . 然而 , 有 关 再 结晶 组 织 对 定向 凝固 高 温 
沿 混 合金 热 疲劳 性 能 的 影响 因素 比较 复杂 , 热 合金 热 疫 劳 性 能 的 影响 及 其 作用 机 理 的 研究 还 缺 
疲劳 机 制 与 合金 类 型 有 着 密切 联系 . 研究 表明， ”二 要 道 
多 唱 合 金 一 般 沿 唱 界 开裂 ， 但 是 随 着 晶 粒 的 尺寸 增 基于 上 述 背 景 . 本 工作 选取 一 种 适用 于 导向 叶 


六 ,站 疲 汉 时 纹 会 半 变 为 代 蝇 方式 和 展 , 当 展 束 这 片 材料 的 定向 疾 固 钴 基 高 温 合 金 为 研究 对 象 , 分别 
降低 , 热 疲劳 性 能 提高 ", 对 于 定向 凝固 镍 基 高 温 合 yp ae 人 
人 向 贷 | a 本 采用 V 型 缺口 垂直 和 平行 于 凝固 方向 的 试 样 , 并 在 
金 ,一 般 使 用 型 缺口 垂 坦 于 定向 凝固 方 向 的 样品。 钠 口 余生 预制 再 基 昌 组 织 研究 了 个 口 取向 以 及 再 
研究 热 疫 劳 行为 r%, 热 疫 劳 裂纹 主要 沿 晶体 学 取向 。 。。 1 和信 热 疫 芝 性 能 的 影响 通过 观察 弄 纹 信 民 
或 者 最 大 切 应 力 方向 扩展 wo, 合金 中 的 碳化 物 、 共 Pi 人 机 ea 
a td 人 
裂纹 的 扩展 肖 芒 等 "在 采用 缺口 平行 于 凝固 。 应 用 提供 理论 参 ea 
方向 的 样品 研究 中 发 现 , DZ445 合金 的 热 疲劳 刹 纹 。 人 下 提供 理论 参考 和 实验 依据 

主要 沿 枝 晶 间 扩展 ; 升 高 最 高 实验 温度 , 裂纹 改变 1 实验 方法 

为 沿 晶体 学 取向 扩展 . 由 此 可 见 , 缺口 取向 和 显 微 本 实验 选用 的 定向 凝固 销 基 高 温 合金 的 名 义 
组 织 对 定向 凝固 高 温 合金 的 热 疲劳 裂纹 形 貌 有 瑚 成 分 (质量 分 数 , %) 为 : Cr 25, Ni 10, W 7.5, Al 1.2, C 


Th 


重要 影响 . 目前 , 有 关 热 疲劳 研究 主要 针对 镍 基 和 0.45, Ta 0.4, Mo 0.35, Ti 0.3, Zr 0.25, B 0.018, Co 余 
钻 基 合金 的 热 疲 劳 行 为 研究 还 非常 有 限 品 , 缺口 取 量 . 实验 用 定向 凝固 板 料 由 高 速 凝固 法 (HRS) 制 备 ， 
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使 用 电 火 花 线 切 制 从 板 料 上 切取 2 组 尺寸 为 25 mmx 
17 mmx3 mm 的 板 片 , 其 中 长 边 分 别 垂直 和 平行 于 
定向 凝固 方向 . 在 2 组 板 片 短 边 的 中 点 向 内 约 3 mm 
的 位 置 , 使 用 HB-3000 型 Bridnell 硬 度 计 在 板 片 的 正 
反 2 面 进行 局 部 变形 , 硬度 计 压 头 直 径 5 mm, 载荷 为 
1500 kg, 保 载 时 间 10 s. 经 过 局 部 变形 的 板 片 在 
1250 热处理 90 min 后 空冷 . 根据 前 期 实验 结果 
吕 , 厚度 3 mm 的 合金 板 片 能 产生 半径 约 为 2 mm 的 
结晶 区 域 , 并 且 在 厚度 方向 上 也 发 生 再 结晶 . 将 
板 片 2 面 压 痕 磨 平 , 以 压 痕 的 中 心 位 置 作 为 V 型 缺 
口中 心 , 加 工 标准 的 热 疲劳 试 样 , 如 图 1 所 示 . 其 中 ， 
V 型 缺口 垂直 于 定向 凝固 方向 的 热 疲劳 样品 称 为 横 
向 样品 (图 1a), 而 平行 于 凝固 方向 的 热 疲劳 样品 称 
为 纵向 样品 (图 1b). 为 了 比较 再 结晶 对 合金 热 疲 劳 
性 能 的 影响 , 分 别 加 工 无 塑性 变形 的 横向 和 纵向 样 
品 , 并 且 同 样 经 过 1250 'C,90 min 退 火热 处 理 后 空 
冷 . 从 上 述 4 种 状态 的 样品 中 , 每 种 状态 各 选取 5 个 
试 样 进行 实验 . 所 有 样品 在 实验 前 均 经 过 机 械 抛 
光 , 然后 在 光学 显微镜 下 观察 , 以 确保 缺口 附近 没 
有 裂纹 

热 疲劳 实验 验 在 箱 式 马 弗 炉 中 进行 . 循环 周期 为 
加 热 至 1000 'C, 保温 3 min 后 , 取出 水 冷 至 室温 . 经 


(a) | 3 2 


DS direction 


(b) 


DS direction 


工 定向 凝固 钴 基 高 温 合金 横向 和 纵向 热 疲劳 试 样 的 
示意 图 


Fig.1 Schematic diagrams of two types of thermal fatigue 
Co-based superalloy with V notch perpendicular (a) 
and parallel (b) to directional solidification (DS) di- 


rection (unit: mm; RX—recrystalliztion) 
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过 多 次 冷 热 循环 后 , 每 个 热 疲劳 试 样 可 能 会 产生 多 
条 裂纹 . 在 预定 的 冷 热 循 环 周 次 后 , 试 样 经 机 械 研 
磨 、 抛 光 和 人 金 相 浸 蚀 ， te 
度 . 主 裂纹 出 现在 热 疲劳 试 样 的 缺口 位 置 , 比 其 
裂纹 粗大 , 长 度 最 长 . EN 
下 5 个 样品 10 个 面 中 主 裂纹 长 度 的 平均 值 . 利用 
Axiovert200MAT 光学 显微镜 (OM) 和 S-3400N 型 扫 
描 电 子 显 微 镜 (SEM) 对 各 样品 的 裂纹 形 貌 和 显 微 组 
织 进行 观察 以 及 背 散 射电 子 (BSE) 成 像 , 并 进行 能 
谱 (EDS) 分 析 , 采用 XRD6000 型 射线 衍射 仪 
(XRD) 进 行 物 相 分 析 . 实验 所 选用 的 化 学 浸 蚀 剂 为 
4 g CuSO+80 mL HCI+20 mL CH;OH. 
2 实验 结果 

2.1 合金 铸 态 及 再 结晶 显 微 组 织 
图 2 所 示 为 定向 凝固 钴 基 高 温 合金 的 铸 态 显 微 
日 织 . 由 图 可 见 ， 合金 沿 <001> 方 向 生长 , 一 次 枝 晶 
轴 平 行 于 定向 凝固 方向 , 柱状 唱 唱 界 和 枝 唱 间 分 布 
着 大 量 碳化 物 . 图 3 为 合金 中 碳化 物 的 SEM 和 BSE 
像 . 由 图 3a 可 见 , 合金 含有 3 种 类 型 的 碳化 物 , MC; 
和 MC 型 碳化 物 呈 现 块 状 和 不 规则 形状 , 细小 的 
MC 型 碳化 物 弥 散 分 布 在 这 2 种 初生 碳化 物 周 围 . 
富 Cr 的 MIC; 型 碳化 物 亮度 较 低 , MC 型 碳化 物 含 有 
Ta, Ti, Zr 和 W 等 重 元 素 , 亮度 较 高 , 如 网 3b 所 示 . 图 
4 为 图 3 中 MC; 和 MC 型 2 种 碳化 物 的 EDS 分析. 经 
统计 , 合金 的 一 次 枝 晶 间距 约 为 242 hm, 碳化 物 总 
含量 约 为 7.3%. 

对 禁 取 铸 态 定向 凝固 销 基 高 温 合 金 样 蝇 
1250 CC 退火 90 min 后 的 残余 碳化 物 通过 XRD 分 析 
后 发 现 , MiC; 型 和 MC 型 2 种 碳化 物 仍然 存在 (图 5). 
图 6 为 铸 态 和 压 痕 变形 合金 经 1250 CC 退火 90 min 
后 的 显 微 组 织 . 由 图 6a 可 见 , 铸 态 样品 退火 后 , 细小 
的 MisCe 开 si Sis 枝 晶 间 原 本 不 规则 
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Fig.2 OM image of the as-cast DS Co-based superalloy 
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3 定向 凝固 钼 基 高 温 合金 中 碳化 物 的 SEM 和 了 BSE 像 
Fig.3 SEM (a) and BSE (b) images of carbides in DS Co- 


based superalloy 
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4 MiC; 型 碳化 物 和 MC 型 碳化 物 的 EDS 分 析 
Fig.4 EDS analysis of carbides M;C; (a) and MC (b) 
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图 5 铸 态 定向 凝固 高 温 合金 经 1250 ‘CC 退火 90 min 后 碳 
化 物 的 XRD 谱 


Fig.S XRD spectrum of carbides extracted from the as-cast 
DS Co-based superalloy after annealing at 1250 ‘°C 
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6 铸 态 和 压 痕 变形 定向 凝固 钴 基 高 温 合金 经 1250 'C 退 
火 90 min 后 的 OM 像 
Fig.6 OM images of the as-cast (a) and deformed DS Co-based 


superalloy after annealing at 1250 ‘°C for 90 min (b) 


的 M1C; 型 碳化 物 演变 为 块 状 ; MC 型 碳化 物 由 于 含 
有 高 熔点 金属 元 素 , 深入 基体 的 速度 较 慢 , 依旧 保 
持 细 条 状 形 貌 . 如 图 6b 所 示 , 压 痕 变 形 的 样品 经 坟 

高 温 退 火 , 变形 区 域 发 生 完全 再 结 品 , 再 结晶 晶 界 
较为 平 直 ; 合金 中 MosCs 型 矶 化 物 也 几乎 完全 溶解 ， 
而 MiC; 和 MC 型 矶 化 物 未 完全 溶解 , 部 分 残余 碳化 
物 分 布 在 晶 界 上 .碳化 物 含量 统计 表明 , 合金 经 
1250 退火 后 , 铸 态 样品 碳化 物 的 体积 分 数 降 低 
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至 2.1% 左 右 , 而 再 结晶 区 域 的 碳化 物 约 为 2.0%, 2 
者 碳化 物 含量 无 明显 差别 . 
2.2 裂纹 扩展 行为 
含有 V 型 缺口 定向 凝固 钴 基 高 温 合金 从 高 温 
水 淳 至 室温 , 缺口 附近 区 域 发 生 收 缩 , 在 缺口 尖端 
产生 应 力 集中 . 经 过 多 次 冷 热 循环 后 , 不 含 再 结晶 
以 及 发 生 再 结晶 的 横 、 纵 向 4 组 试 样 都 产生 了 不 同 
程度 的 热 疲劳 裂纹 . 图 7 为 主 裂 纹 平均 长 度 (L) 与 冷 
热 循环 周 次 (NW) 的 关系 曲线 . 由 图 可 见 , 经 过 5 cyc, 4 
组 样品 均 保持 完整 . 15 cyc 后 , 不 含 再 结晶 的 横向 和 
纵向 样品 依然 保持 完好 , 但 是 含有 再 结晶 的 2 组 样 
品 发 生 开 裂 . 冷 热 循 环 30 cyc 后 发 现 , 不 含 再 结晶 的 
横向 和 纵向 样品 也 产生 裂纹 . 随 着 循环 次 数 的 增 
加 , 4 组 样品 的 裂纹 长 度 都 显著 增加 . 在 75 cyc 内 ， 
含 再 结晶 的 纵向 样品 主 裂 纹 扩展 长 度 最 长 , 不 含 再 
结晶 的 纵向 样品 次 之 , 其 后 是 含 再 结晶 的 横向 样 
品 , 而 没有 再 结晶 的 横向 样品 最 短 . 
进一步 分 析 表 明 , 经 过 冷 热 循环 75 cyc 后 ,在 2 
组 含有 再 结晶 的 样品 中 , 纵向 样品 的 平均 裂纹 长 度 
高 达 1.70 mm, 约 为 横向 样品 裂纹 长 度 的 2.8 倍 . 在 
组 不 含 再 结晶 的 样品 中 , 纵向 样品 平均 裂纹 长 度 
(1.14 mm) 是 横向 样品 (0.26 mm) 的 4.4 倍 . 另外 , 含 再 
结晶 和 不 含 再 结晶 的 横向 样品 平均 裂纹 长 度 分 别 
达到 0.61 和 0.26 mm. 在 相同 周 次 下 , 纵向 样品 的 裂 
纹 长 度 和 扩展 速率 也 因 再 结晶 的 存在 而 增 大 . 需要 
指出 的 是 ,2 组 纵向 样品 的 裂纹 长 度 和 扩展 速率 始 
终 大 于 2 组 横向 样品 . 上 述 结果 表 明 , 在 合金 中 , 缺 
口 取向 垂直 于 凝固 方向 的 热 疲劳 性 能 始终 高 于 平 
行 于 凝固 方向 , 即使 发 生 再 结晶 现象 , 这 种 趋势 依 
然 不 变 . 在 相同 取向 条 件 下 , 再 结晶 的 存在 显著 加 
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图 7 定向 凝固 钴 基 高 温 合 金 的 热 疲劳 裂纹 长 度 L 与 冷 热 


循环 周 次 NN 的 关系 曲线 
Fig.7 Curves of fatigue crack length L as a function of cy- 


cle number N during thermal fatigue tests in DS Co- 
based superalloy 
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速 裂纹 扩展 , 降低 合金 热 疲劳 性 能 . 

2.3 裂纹 形 貌 

8a 为 不 含 再 结晶 的 横向 定向 凝固 钴 基 高 温 
合金 样品 经 30 cyc 冷 热 循环 后 的 热 疲 劳 裂 纹 形 貌 . 
在 样品 缺口 处 存在 2 条 裂纹 , 1 条 长 度 较 短 , 垂直 于 
一 次 枝 晶 干 方 向 , 即 与 正 应 力 方向 垂直 ; 另 1 条 与 一 
次 枝 晶 生长 方向 呈 4$", 沿 最 大 切 应 力 方向 开裂 . 冷 
热 循环 至 75 cyc 后 , 原先 沿 最 大 切 应 力 方 向 萌生 的 
裂纹 扩展 缓慢 , 而 垂直 于 一 次 枝 晶 干 的 裂纹 向 内 扩 
展 , 宽度 增加 , 成 为 主 裂 纹 , 如 图 8b 所 示 . 对 主 裂 纹 
前 沿 采 用 SEM 观察 发 现 , 裂纹 止 于 合金 基体 中 (图 
9a). 由 EDS 分 析 可 知 , 图 9a 中 裂纹 前 端 O 含 量 较 
高 , 表明 裂纹 附近 的 合金 基体 发 生 氧化 (图 9b). 

图 10a 为 含有 再 结晶 的 横向 定向 凝固 销 基 高 温 
合金 经 15 cyc 冷 热 循环 后 的 裂纹 扩展 形 貌 . 与 图 9a 
中 无 再 结晶 的 横向 样品 基体 开裂 不 同 , 图 10a 中 样 
品 缺口 尖端 的 再 结晶 唱 界 发 生 开裂 , 裂纹 沿 唱 界 向 
内 扩展 . 循环 75 cyc 后 , 缺口 处 出 现 多 条 裂纹 , 并 且 
扩展 时 发 生 分 又 现象 , 但 主要 扩展 方向 与 正 应 力 和 
最 大 切 应 力 方向 基本 吻合 ( 图 10b). 经 测量 , 沿 正 应 
力 方向 , 即 垂 直 于 一 次 枝 晶 干 方向 的 裂纹 最 长 . 图 
10c 中 所 示 的 SEM 像 表明 , 再 结晶 唱 粒 内 部 析出 大 量 


而 


图 8 不 含 再 结晶 的 横向 定向 凝固 销 基 高 温 合 金 经 不 同 
周 次 热 疲劳 后 裂纹 的 OM 像 
Fig.8 OM images of transverse DS Co-based superalloy 


without RX after thermal fatigue of 30 cyc (a) and 
75 cyc 
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纳米 尺寸 的 MaCe 型 二 次 碳化 物 ; 热 疲劳 裂纹 沿 再 结 
晶 唱 界 扩展 , 裂纹 附近 存在 MC 型 碳化 物 贫 乏 区 ; 唱 
界 上 的 块 状 碳化 物 发 生 开裂 , 还 被 严重 氧化 . 从 图 10d 
可 以 观察 到 , 样品 沿 再 结晶 晶 界 析出 了 MC 型 二 次 
碳化 物 ; 然而 在 裂纹 前 沿 的 晶 界 上 , 之 前 析出 的 MsCe 
发 生 脱 落 , 预先 形成 晶 界 孔洞 , 加 速 裂纹 扩展 . 
11a 为 不 含 再 结晶 的 纵向 定向 凝固 销 基 高 温 
合金 经 过 30 cyc 冷 热 循环 后 的 裂纹 扩展 形 貌 .可 以 看 
到 , 裂纹 在 缺口 尖端 的 枝 晶 间 区 域 产 生 . 图 11b 为 循 
环 周 次 达到 75 cyc 后 的 主 裂 纹 形 貌 , 进一步 说 明 裂 
纹 沿 枝 晶 间 扩 展 . 图 11c 为 主 裂 纹 前 沿 的 SEM 像 . 由 
图 可 见 , 合金 中 MC; 型 碳化 物 尺 寸 较 大 , 呈 块 状 ; MC 
Ge 型 碳化 物 尺 寸 相对 较 小 , 呈 条 状 ; 在 裂纹 的 扩展 路 径 
上 , 初生 碳化 物 分 布 密集 , 扩展 过 程 中 , 初生 碳化 物 
C 与 基体 间 的 界面 发 生 开裂 , 导致 整个 碳化 物 脱落 , 留 
Cr 下 孔洞 , 裂纹 最 终 停 止 在 MC 碳化 物 附 近 . 
a 12 为 含 再 结晶 的 纵向 定向 凝固 销 基 高 温 合金 
裂纹 的 萌生 和 扩展 以 及 裂纹 附近 碳化 物 的 形 貌 . 由 
于 应 力 集中 于 V 型 缺口 尖端 , 冷 热 疲劳 15 cyc 后 , 缺 
口 尖端 附近 的 再 结晶 唱 界 发 生 开裂 , 晶 界 上 碳化 物 


Intensity / a.u. 


Energy / keV 


9 横向 定向 凝固 钼 基 高 温 合金 75 次 冷 热 循环 后 主 裂 


纹 前 沿 的 SEM 像 及 EDS 分 析 
Fig.9 SEM image of crack tip (a) and EDS analysis of 的 开裂 促进 了 裂纹 扩 展 ， 如 12a 所 示 . 经 过 75 cyc 
point A in Fig.9a (b) of transverse DS Co-based su- 后 , 主 有 裂纹 平行 于 一 次 梳 唱 方向 , 从 缺口 处 延伸 至 本 
peralloy after 75 cyc thermal fatigue 样品 内 部 ( 12b). 12c 为 主 裂 纹 前 沿 的 SEM 像 ， 


10 含 再 结晶 的 横向 定向 凝固 钴 基 高 温 合金 不 同 循环 周 次 后 的 裂纹 形 狐 OM 和 SEM 像 
Fig.10 OM (a, b) and SEM (c, d) images of transverse DS Co-based superalloy with RX after thermal fatigue of 15 cyc 
(a) and 75 cyc (b, c, d) 
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合金 不 同 周 次 热 疲劳 后 


11 纵向 定向 凝固 钼 基 高 温 
纹 的 萌生 和 扩展 形 貌 
Fig.11 OM images of longitudinal DS Co-based superal- 


loy without RX after thermal fatigue of 30 cyc (a) 
and 75 cyc (b), SEM image of the crack growth in- 
duced by cracking of carbides after 75 cyc (c) 


表明 主 裂 纹 沿 再 结晶 晶 界 从 左 向 右 扩展 . 在 三 又 晶 

界 处 , 沿 着 再 结晶 晶 界 产生 二 次 裂纹 ; 二 次 裂纹 方 

向 与 正 应力 方 向 近似 平行 , 扩展 困难 , 裂纹 停止 在 

碳化 物 与 基体 的 界面 . 另外 , 唱 界 上 的 碳化 物 受 到 
主 裂 纹 的 影响 , 还 出 现 了 界面 开裂 等 现象 . 当 碳化 

物 尺 寸 较 大 时 , 裂纹 扩展 受阻 . 在 裂纹 尖端 应 力 场 

的 作用 下 , 碳化 物 发 生 开裂 . 

3 分 析 讨论 

3.1 缺口 取向 对 热 疲劳 性 能 的 影响 


目前 ,有关 缺口 取 问 对 定 问 凝固 高 温 合金 热 疲 
劳 性 能 影响 的 研究 比较 有 限 . 文献 [19] 中 对 镍 基 合 
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图 12 含 再 结晶 的 纵向 定向 凝固 钴 基 高 温 合 4 
生 和 扩展 及 裂纹 附近 碳化 物 形 貌 
Fig.12 OM images of longitudinal DS Co-based superal- 


裂纹 的 萌 


loy with RX after thermal fatigue of 15 cyc (a) and 
75 cyc (b), SEM image of carbide cracking and 
secondary cracks propagated along RX grain 


boundaries (c) 


金 DZ22 热 疲 劳 裂 纹 扩 展 的 研究 发 现 , 当 缺 口 方 癌 
与 凝固 方向 夹 角 小 于 45° 时 ,合金 性 能 明显 下 降 
Robert 和 Richard*"' 发 现 , 当 缺 口 方向 垂直 于 定向 凝 
固 镍 基 合 金 凝固 方向 时 , 材料 表现 出 优异 的 热机 械 
疲劳 寿命 ; 缺口 平行 于 凝固 方向 时 , 裂纹 沿 缺 口 附 
近 的 柱状 晶 唱 界 扩展 . 上 述 情况 在 本 研究 中 也 有 发 
现 . 合金 的 柱状 唱 晶 界 和 枝 晶 间 分 布 着 大 量 块 状 
MC 和 MC; 型 碳化 物 (图 6a), 而 这 些 碳化 物 是 裂纹 
萌生 和 扩展 的 途径 (图 11a 和 b). 然而 , 当 缺 口 垂直 
于 凝固 方向 时 (图 8b), 裂纹 垂直 于 正 应 力 方向 穿 过 
致密 的 枝 唱 干 , 受 显 微 组 织 影响 较 小 , 可 见 2 种 缺口 
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取向 样品 的 失效 方式 必然 存在 本 质 区 别 . 

Xia 等 上 在 研究 镍 基 合 金 DZ319 的 热 疲 劳 性 能 
时 发 现 , 裂纹 扩展 连接 氧化 空洞 穿 过 致密 的 枝 唱 
干 . 然而 在 本 工作 中 , 缺口 垂直 于 凝固 方向 时 (图 
8b), 裂纹 附近 发 生 氧 化 , 但 在 裂纹 前 沿 并 没有 发 现 
氧化 孔洞 (图 9a), 或 许 这 与 销 基 合 金 优 良 的 抗 氧化 
能 力 有 关 . 研 究 忠 表明, 销 基 合金 在 1000 'C 以 下 的 
静态 氧化 产物 以 CoO 和 Cr0; 等 为 主 , 氧化 层 连 续 


民 


ChinaXiv 合 作 期 刊 


报 第 51 卷 


唱 唱 界 贯 穿 , 反而 成 为 合金 的 薄弱 区 域 . 本 工作 研 
究 再 结晶 对 横向 样品 热 疲劳 性 能 的 影响 时 , 缺口 区 
域 预制 了 再 结晶 唱 粒 , 大 量 蝇 界 穿 过 校 晶 干 , 破坏 
了 原 有 的 柱 唱 组 织 (图 6b). 冷 热 循环 导致 合金 热 应 
力 周期 性 变化 , 裂纹 沿 再 结晶 晶 界 开裂 并 扩展 (图 
10). 然而 由 图 5 所 示 , 再 结晶 现象 虽然 致使 销 基 合 
金 热 疲劳 性 能 降低 , 但 是 再 结晶 的 横向 样品 裂纹 扩 
展 速率 低 于 不 含 再 结晶 的 纵向 样品 , 由 此 可 见 , 定 


致密 . 在 本 工作 中 , 温度 场 剧 烈 变化 ,V 型 缺口 应 力 
集中 , 脆性 氧化 膜 发 生 破裂 , 合金 在 裂纹 尖端 露出 
新 鲜 表面 . Reuchet 和 Remy 计算 在 900 的 空气 
中 , 销 基 合金 中 的 氧 扩 散 至 裂纹 尖端 达到 饱和 的 时 
间 仅 为 5x107s. Kang 等 的 研究 发 现 , 氧 在 应 力作 用 
下 可 以 加 速 向 合金 内 部 扩散 , 加 重 高 温 氧 化 . 与 此 
同时 , 基体 中 的 化 学 元 素 Al, Ti 和 Cr 不 断 氧化 消耗 ， 
合金 强度 降低 . 上 述 因素 的 共同 作用 , 最 终 致 使 V 
型 缺口 处 氧化 速度 最 快 , 程度 最 严重 . 在 冷 热 循 环 
过 程 中 , 氧化 层 反 复 形 成 和 破坏 , 裂纹 尖端 被 持续 
氧化 , 最 终 表 现 为 裂纹 从 缺口 萌生 , 并 垂直 于 正 应 
力 方 向 扩展 ,这 也 是 图 8 中 缺口 垂直 于 凝固 方向 的 
横向 样品 主要 开裂 原因 . 

对 于 缺口 取向 与 凝固 方向 平行 的 纵向 样品 , 除 
了 氧化 作用 外 , 微观 组 织 对 热 疲劳 的 萌生 和 扩展 产 
生 重 要 影响 . 据 报 道 , 销 基 高 温 合金 在 980 'C 时 的 
热膨胀 系数 (CTE) 约 为 1.7x105 "Co 高 于 富 Cr 
的 MOC; 或 WasC 型 碳化 物 (1.1x10 CC 呵 , 是 富 
Ta, Ti, Zr 和 W 等 元 素 的 MC 型 碳化 物 (0.7x10- 
0.8x105 C799) 的 2 倍 . 由 于 合金 基体 与 碳化 物 热 脱 
胀 系数 不 同 , 升温 时 , 碳化 物 受 到 压 应 力作 用 , 而 在 
降温 过 程 中 , 碳化 物 则 受 拉 应 力作 用 . 受 此 影响 , 基 
体 和 碳化 物 界 面 的 结合 强度 下 降 . 裂纹 扩展 过 程 


向 凝固 钴 基 高 温 合金 的 再 结 品 品 界 具 有 一 定 的 承 
载 能 


与 镍 基 合 金 不 同 , 钴 基 合 金 在 热 疲劳 实验 中 , 由 
于 循环 应 力作 用 , 合金 基体 产生 大 量 滑 移 和 位 错 , Cr 
向 滑 移 面 和 唱 界 偏 析 , 并 与 基体 中 的 C 反 应 中 5, 在 
基体 和 晶 界 析出 纳米 尺寸 的 二 次 碳化 物 MsCd( 图 
10d). 再 结晶 晶 界 的 存在 一 方面 促进 二 次 碳化 物 
MaCs 的 析出 , 提高 材料 的 高 温 持久 强度 ". 男 一 方 
面 , 晶 界 具 有 高 溶解 性 和 高 扩散 性 ,再 结晶 晶 界 
为 氧 提供 了 快速 扩散 通道 , 氧化 导致 晶 界 强度 降 
低 , 促进 热 疲劳 裂纹 扩展 . 钻 基 合金 中 Cr 元 素 在 高 
温 下 化 学 性 质 活泼 , 会 发 生 氧化 反应 局 . 在 本 实验 
中 , 由 于 受到 唱 界 裂纹 的 影响 , 基体 为 了 补充 因 氧 
化 而 损失 的 Cr, 之 前 析出 的 MsCe 型 碳化 物 又 重新 
溶解 , 在 裂纹 附近 出 现 MC 型 碳化 物 的 贫乏 区 (图 
10c). 裂 纹 前 沿 再 结晶 晶 界 上 的 MsCe 在 发 生 分 解 的 
同时 , 与 基体 界面 的 结合 力 降低 , 发 生 脱 落后 留 下 
蝇 界 孔洞 (图 10d). 裂纹 通过 连接 晶 界 孔洞 , 降低 扩 
展 阻 力 加 速 开裂 , 致使 图 10 中 再 结晶 的 横向 样品 
热 疲劳 性 能 下 降 . 

本 研究 中 , 在 含有 再 结晶 的 2 组 样品 中 , 缺口 取 
向 平行 于 定向 凝固 方向 时 裂纹 扩展 速率 最 高 (图 7)， 


中 遇 到 碳化 物 时 , 裂纹 尖端 应 力 大 于 碳化 物 与 基体 
间 界 面 的 结合 强度 , 导致 界面 开裂. 在 定向 凝 周 钻 


裂纹 扩展 形 貌 (图 12b) 也 与 垂直 凝固 方向 时 (图 10b) 
明显 不 同 . 由 此 可 见 , 原始 显 微 组 织 对 不 同 缺 口 取 
向 再 结晶 样品 热 疲劳 性 能 有 较 大 影响 . 引入 局 部 再 


基 合 金 中 , 枝 唱 间 分 布 大 量 碳化 物 , 与 图 8 中 裂纹 穿 
过 致密 的 枝 晶 干 相 比 , 当 缺 口 平行 于 凝固 方向 时 ， 
裂纹 沿 碳化 物 界面 扩展 能 耗 较 小 , 表现 为 枝 晶 间 优 
先 开裂 (图 11b). 
3.2 再 结晶 对 热 疲 劳 性 能 的 影响 

般 来 说 , 再 结 唱 的 存在 将 使 定向 凝固 高 温 合 
的 性 能 急剧 下 降 . Xie 等 "9 研究 发 现 , 含有 表 卫 
唱 的 DZ125L 定向 凝固 镍 基 高 过 合金 在 高 温 持久 
旦 中 , 垂直 于 应 力 轴 的 再 结晶 晶 界 容易 开裂. 郑 
荣 等 中 认为 , 枝 唱 干 是 定向 凝固 合金 的 主要 承载 
, 再 结晶 层 承 载 能 力 极 低 , 如 果枝 唱 干 被 再 结 


机 


结晶 之 后 , 合金 中 的 MC 和 MjC; 型 初生 碳化 物 通 过 
再 结晶 唱 界 相连 (图 6b 和 11a), 这 样 会 致使 某 些 唱 
界 路 径 上 碳化 物 密度 较 高 . 由 于 初生 碳化 物 沿 枝 唱 
间 分 布 , 所 以 这 种 唱 界 路 径 与 凝固 方向 近似 一 致 . 
前 文 所 述 , 合金 中 碳化 物 与 基体 之 间 的 界面 强度 ， 
会 因 周 期 变化 的 应 力 应 变 而 降低 ; 与 图 10d 相同, 在 
再 结晶 晶 界 氧化 开裂 的 同时 , 晶 界 析出 的 二 次 碳化 
物 MsCe 在 应 力 和 氧化 的 作用 下 脱落 , 晶 界 加 速 开 
裂 . 上 述 因 素 的 共同 作用 , 依据 裂纹 扩展 能 耗 最 小 
的 原理 , 最 终 导致 再 结晶 纵向 样品 的 裂纹 优先 沿 连 
接 枝 晶 间 碳化 物 的 再 结晶 唱 界 扩展 (图 12b), 热 疲劳 
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上 所 缺口 取向 和 再 结晶 引起 定向 凝固 铅 
下 不 同人 缺口 


0 EE 之 间 的 差异 , 在 于 裂纹 是 否 沿 枢 唱 
间 分 布 的 初生 矶 化 物 扩展 ; 含有 再 结晶 2 组 样品 也 
受 缺口 方向 上 初生 碳化 物 分 布 的 影响 . 然而 如 图 7 


所 示 , 即使 发 生 再 结晶 的 横向 样品 的 裂纹 扩展 速 
率 , 也 低 于 不 含 再 结晶 的 纵向 样品 . 由 此 可 见 , 无 论 
是 否 发 生 再 结晶 , 沿 缺 口 方向 规则 排列 的 初生 碳化 
物 是 合金 热 疲劳 性 能 降低 的 重要 因素 . 根据 以 上 结 
果 , 对 于 选用 定向 凝固 销 基 高 温 合金 作为 构件 的 航 
空 发 动机 和 地 面 燃气 轮机 , 需要 综合 考虑 受 力 状 
态 、 合 金 取 向 、 表 面 再 结晶 组 织 以 及 工作 环境 的 影 
响 ; 在 防止 合金 表面 形成 再 结晶 的 同时 , 避免 构 作 
受 力 方向 与 柱状 晶 方 向 垂直 或 成 较 大 的 角度 . 
结论 

(1) 在 冷 热 循环 75 cyc 内 , 定 问 凝 固 销 基 高 温 合 
金 含 再 结晶 的 纵向 样品 主 裂 纹 扩 展 长 度 最 长 , 不 含 
再 结晶 的 纵向 样品 次 之 , 其 后 是 含 再 结晶 的 横向 样 
品 , 而 没有 再 结晶 的 横向 样品 最 短 . 

(2) 缺口 取向 垂直 于 凝固 方向 时 , 合金 在 应 力 
作用 下 循环 氧化 开裂 , 裂纹 垂直 于 凝固 方向 扩展 ， 
热 疲劳 性 能 优异 ; 缺口 平行 于 凝固 方向 时 , 热 疲 劳 
和 扩展 路 径 上 初生 碳化 物 分 布 

(3) 再 结晶 降低 定向 凝固 钴 基 高 温 合 金 的 热 疲 
劳 性 能 , 再 结晶 唱 界 氧化 开裂 , 热 疲劳 过 程 中 晶 界 
析出 的 MC 型 碳化 物 氧化 脱落 后 形成 孔洞 加 速 裂 
纹 扩 展 ; 连接 枝 晶 间 矶 化物 的 再 结晶 晶 界 成 为 缺口 
平行 于 凝固 方向 时 热 疲劳 裂纹 的 优先 扩展 通道 . 
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